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Verfahren zur Herstellung von Pormteilen aus Polycarbonat 
durch Rotationsf ormen • - . 



Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von 
Polycarbonat-Pormteilen durch Rotationsf ormen, dadixrch gekenn- 
zeichnet, daB nach 15 - 75 ?i der zur Pormgebung erf or der lichen 
Heizzeit die Zufuhr weiterer WSLnaeenergie weitgehend unterbun- 
den Oder lediglich so viejL Wfirme zugeftihrt wird, dafi Warmever- 
luste durch Abstrahlung kompensiert werden* 

Seit Jahren warden piaverf Brmige Thermoplaste durch Rotations^ 
f ormen zu HohlkSrpern oder hiervon abzuleitenden Pormteilen ver- 
arbeitet. In erster Irinie handelt es sich hier tan PolySthylen 
und PVO, also Werkstoffe, die opak oder traneluzent sind, so 
daB Sasblasen, die im Werkstoff der Pormteilwandung ein- 
geschlossen sind, kaum in Erscheinung treten. Nachdem nunmehr 
seit kiorzem auch Polycarbonat als transparenter Werkstoff durch 
Rotationsf ormen verarbeitet wird und Pormteile hieraus haufig 
ftir optische Zwecke, beispielsweiee als lampenabdeckung, Ver- 
wendung finden, stellt slch die Porderung nach blasenfreien 
Pormteilen. Dariiber hinaus zeigte es sich, daB selbst aus ge- 
deckt pigment ier tern Polycarbonatpulver es auBerordentlich 
schwierig ist, durch Rotationsf oirmen in alien Pailen Porjnteile 
mit einer einwandfreien, poreniosen Oberflache zu erhalten. 
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Bel der Verarbeitung von PolycarlDonatpulver durch Rotaticnc- 
f ormen mu3 davon ausgegangen werden, daB hier ein pralrtisch 
druckloser FormgebungsprozeB- ablauf t. Die Schmelzviskosltat 
eines Polycarbonats mittleren Molekulargewichts ist jedoch 
so groB, dafi prakt'isch keine nennenswerten Relativbewegungen 
der Polycarbonatsctmelze im Werkzeug zur Werkzeugwand erf olgen. 
Urn dennocb Polycarbonat ixnter vertretbaren Bedingungen ver- 
arbeiten zu konnen, ist es erf orderlich, die Verarbeitungs- 
tenperaturen bis dicht an die Zersetzungs tempera tur der zu 
fbrmenden Polycarbonatmasse anzuheben. Besonders ungtinstige 
Verbaltnisse ergeben sich dann, wenn die kritische Tenrperatur 
der zu formenden Polycarbonatmasse durch Pigmente oder andere 
Additive, wie beispielsweise UV-Absorber, erniedrigt ist* 

Es ist eine feststehende und nicht vermeidbare Eigenheit des 
Verfahrens, daiS in der ersten Phase des Prozesses Luftblasen 
von den einzelnen Pulverpartikelh eingeschlossen "werden. Die 
Dau;?r der Temperaturbelastung mufi daher soweit ausgedehrit v/er- 
den, dai3 diese eingeschlossene Luft allein durch den Auftrieb 
deifelSschen zur freien Oberflfiche hin (Innenseite) entweichen 
kann. Mit zunehmender Heizzeit steigt jedoch auch die Gefahr 
einer 5rt lichen tJberhitzung, insbescndere an der Grenzfiache 
zwischen Werkzeugwand und Formteilwandung, und somit auch einer 
beginnenden Zersetzung des r4aterials. Dies fUhrt jedoch-nicht 
nur zu Formteilen rainderer mechanischer Festigkeit, sondern auch 
zu ParbtbnSnderungen, wie Vergilbung, und einer erneuten Blason- 
bzw, Porenbildung; an der OberflStche. 

■ 

Urn diese Schwierigkeiten zu vermeiden, wurde bereits vorgeschla- 
gen, wShrend der Heizphase des Rotationsprozesses einen Unter- 
druck im Werkzeug zu erzeugen und so das Entweichen der einge- 
Bchlossenen Luft zu beschleunigen, wodurch wiederum die Heizzeit 
verkUrzt werden konnte. Diese Verf ahrensweise hat mehrere ent- 
scheidende Nachteile: 
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1. Die Werkzeuge mussen so stabil gebaut werden, daiS sie dem 
Tlnterdruck standhalten, was bei gro/Bvolumlgen und insbesondere 
koiapliziert gestalteten Pormteilen aufierst problematisch, 

.'in einselnen PSllen auch praktisch undurchfahrtar ist* 

2. Die We3?k2euge miissen entlang der Trezmebene atsolut vakaum- 
dicht seiu, da ansonsten dur ch . Einsaugen von Luft Poren entlang 
der Pormteiltrennebene entstehen. 

3. Die MaBnahmen erfordeim einen erhebliclien technlschen Aufwand 
da das V/erkzeug wShrend des Evakuierens biaxial rotiert. Darttber 
hinaus ist diese Verfahrenstechnik lediglich solchen Verarbei- 
tungsmaschinen vorbehalten, die mit fiassigkeitsbeheizten Doppel- 
wandxverkzeugen arbeiten. Bei den vielfach verwendeten luftbeheiz- 
ten Anlagen ist dies nicht mOglich, da die zur Verfagung stehen- 
den Dichtungsmaterialien im allgemeinen den auftretenden hohen ^ 
Temperaturbelastungen auf die Dauer nicht standhalten. 

Die vorstehend beschriebenen Nachteile lassen sich durch das er- 
findungsgeinaBe Verfahren vermeiden. Insbesondere ermOglicht die, 
ses Verfahren die Verarbeitung UV-stabilisierten transparenten 
Polycarbonats zu optisch einahdfreien Formbeilen und darQber 
hinaus auch die Verarbeitung gedeckt pigmentierten Materials 
zu Pormteilen mit geschlossener, porenfreier Oberfl£lche. 

Es tfurde Uberraschend gefunden, dafi zur Formgebung nur'^ Bruch- 
teil der tlblicherweise verwendeten Heizenergie erforderlich ist 
und eimvandfreie Pormteile dann erhalten werdeq, wenn nach Ab- 
lauf von 15 - 75 • vorzugsweise 25 - 50 %, der gesamten Heiz- 
zeit die weitere WSrmezufuhr unterbleibt und lediglich Warraever- 
luste durch Abstrahlung weitgehend korapensiert werden. Die Unter- 
- brechung der Wilrmezufuhr wilhrend der Heizzeit beim Rotations- 
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formen erfolgt nach dem erfindungseemSfien Veffahren dadurch, 
dafi die StrSmungsgeschwindigkeit des warmeUbertragungsmediums 
praktisch Null wird, d. h. der warmetlbergang vom Heizmedium 
zum Werkzeug praktisch abgebroclieii wlxcL Die Gesamthelzzeit 
wird hierbei jedoch nicht veriangert*. 

Dieses Ergebnis war insofern Qberraschend und nicht vorherseh- 
bar, als in der Kegel zur Vermeidxing von Blasen in Formteilen 
beispielsweise aus unmodifizierten transparenten Polycarbonaten 
Oder aus Polymeren von Celluloseestern die Heizzeit bei konstan- 
ter Temperatur veflSngert wurde und hiermit vielfach Erfolge er- 
zielt werden konnten. Es war vielmehr zu erwarten, daB die ein- 
geschlossenen Luftblasen nicht quantitativ entweichen kSnnen land 
Formteile mit vrelliger Innenfiache aufgrimd zu geringer Energie- 
zufuhr entstehen. Beispielsveise ist aus der Literatur bekannt, 
daB bei Erniedrigung der Verarbeitiingstemperatur die Heizzeit we- 
sentlich verlSngert werden muR, 

In del? Praxis richten sich die MaJSnahmen zur Unterbrechung der 
•warme.ilbertragung nach den jeweils verwendeten Maschinentypen . Bei 
luftbeheizten Rotations anlagen wird entweder das GeblSse, das 
der HeiBluft in der Regel eine Geschwindigkeit von 1-15 m/aec 
verleiht, abgestellt, oder,wenn entsprechende Einrichtungen an der 
Maschine vorhanden sind, wird der Luftzutritt zum Rotationsraum 
abgesperrt und die HeiBluft im Kreislauf unter Ausschlufi der Ro- 
ttftionskammer umgewaizt. Bei fiassigkeitsbeheizten Anlagen mUssen 
entweder die Puinpen fUr die Zufuhr des Warmetragermediunis zum Werk- 
zeug abgestellt werden, oder das .01 nach Betatigung elektromagne- 
r tischer Absperfventlle im Kreislauf ttber den Warmeaustauecher unter 
Ausschlufl des Rotationewerkzeuges gefahren werden. Bel beiden Ma- 
schinentypen kann durch Anbringung entsprechender Zeitrelais 
ein automatischer Fertigungsablauf sichergestellt werden. Das Ver- 
fahren hat insbesondere bei luftbeheizten Anlagen noch den Vorteil 
einer erheb lichen Einsparung an WSrmeenergie. 
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Hochmolekulare, thermoplastische Polycarbonate von Bis-hydroxy- 
verbindungen im Sinne der Erflndung sind^'die bekannten Polycar- 
bonate;, die aus zweiwertigen Phenolen wie Resorcin, Hydrochinon, 
Dihydroxydiphenylen und insbesondere Bis- (hydroxy-phenyl) -alkanen, 
halogenierten Bi5-(hydroxyphenyl)-alkanen , wie 
^,^»-Dihxdroxy-3,5, 3i5^-tetrachlordiphenylpropan Oder ^,4'- 
Dihydroxy-3>5j 3' ,5 '-tetrabromdiphenylpropan,. Bis-(hydroxyphenyl)- 
cyclcoLkanen, -sulfonen, -sulfoxyden, -Sthern Oder - sulfiden, 
ggf. im Gemisch mit Glykblen, mit Derivaten der Kohlengfiure, 
beispielsweise ihren Dies tern Oder Dihalogeniden, ggf. unter 
Mitverv/endung 'untergeordneter Mengen von DicarbonsSluren oder 
deren fUr eine Esterbildung geeigneten Derivaten, hergestellt 
sind und die ein mittleres Molekulargewicht von mindestens etwa 
10 000, vorzugsweise .von zwischen etwa 25 000 und etwa 200 000 - 
besitzen. Sje keSnnen mit hemde Is Ub lichen Additiven, wie UV-Absor- 
bern. Thermos tabilisatoren, Pigmenten, Parbstoffen, Plammscliutz- . * 
mltteln uiid/der Entf ormungsmitteln, versetzt seln* 

^> 

Die Verarbeitungstemperaturen liegen oe nach Maschinentyp zwischen 
280 - ^00 ^"0, bei luftbeheizten Anlagen vorzugsweise zwischen- 320 
und 3S0 ''C (Temperatur des V/armeUbertragungsmediums) • Die Heiz- 
zeiten sind abhSngig vom V/erkzeug, Maschinentyp und Wanddicke 
des Formteils, sie betragen im allgemeinen 6-30 Min- 

Unter Rotations formen im Sinne der Erfindung ist eine Verfahrens- 
technlk zu verstehen, wie sle beispielsweise in der VDI-Richt- 
llnie 2018 prinzipiell beschrieben 1st. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren sei an nachfolgfenden Beispielen 
nochmals nfiher erlfiutert: 
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Beispiel 1 

Es werden jeweils 150 g eines Polycarbonates aus Bisphenol A und 
Phosgen der relJ LOsungsviskositSt von 1,28, gemessen in einer 
0,52igen LSsung in .Methylenchlorid, das zur Verbesserung der 
WitterungsbestSndigkeit 0,^ % eines Benzilidln-Malonsaurediathyl- 
ester als UV-Absorber enth^l.t, zur Herstellrmg von Kugeln mit 
einem Durchmessex von 110 nm eingesetzt. Das Material liegt in 
Pulverfonn bei einer mi ttleren KorngroBe von 450yu vor. Als 
Maschine steht eine luftbeheizte Rotationsanlage voxn Typ 
Thermovox G I 'zur Verftigung ; das Werkzeug ist aus Stahlblech von 
1 nuzL Dlcke gefertigt. 

Das auf 100 **C vorgewSrinte VJerkzeug wird mit dem getrockneten 
auf 115 ®C erv/armten Polycarbonatpulver gefUllt und verschlossen, 
danach Rotationsvorrichtung mit V/erkzeug in den Rotationsofen ein- 
gefahren und das Werkzeug in biaxiale Rotation versetzt. Als V/ar- 
metragermedium wird HeiJJluft von 580 bei einer Luftgeschv;in- 
di'gkeit von 3 m/sec verwendetj die Gesamtheizzeit wird mit 
20 feln festgelegt, Nach .7>5 Win wird das Gebiase abgestellt 
uncL somit die weitere Energiezufuhr unterbrochen j die verblel- 
benden 1?,5 Min der Heizzeit wird in der Heizkammer weiter ro- 
tiert. .In dieser Zeit sinkb die Lufttemperatur im Ofen auf 365 **C, 
Hieran schlieAt sich ein KUhlprozeB in der Weise an, daJJ zuerst 
3 Min mit kalter Luft, dann 1 Min mit einem Wassernebel und an- 
schlieBend wieder 1 Min mit kalter Luft gektthltwird. 

Nach dem Gffnen des Werkzeuges xvird ein transparentes , v511ig 
blasenfreies Formteil entnommen. Die durchschnittliche V7and- 
dicke betragt 2,5 mm. 
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Beispiel 2 

Werkzeug und Rotationseinrichtung entsprechen Beispiel 1. Es 
werden 150 g eines mit 1,5 % Titandioxid Typ Rutil pigmentier- 
ten Polycarbonats aus Bisphenol A und Phosgen eingesetzt* Das Ma* 
terial liegt wie in Beispiel 1 in Pulverform mit einer durch- 
schnittlichen Korngrolie von k^O^n vor; die rel. LBsungsviskosi- 
tat betrSgt 1,28. Es wird wie in Beispiel 1 verfahren, mit dem 
Unterschied^ daJi die HeiBlufttemperatur 550 betrflgt, die 
Gesamthei^sseit wird auf 20 Kin festgelegt. 

5 Min nach Beginn des Heizprozesses wird das Gebiase abgestellt 
und das Werkzeug die verbleibenden 15 Min im Of en welter rotiert, 
wobei die Temperatur auf 3^0 ^'C abfailt. Nach dem in Beispiel 1 
besciiriebenen Ktthlvorgang wird das V/erkzeug geOffnet und ein weifi 
pigmentiertes. Pormteil, mit geschlossener^ porenfreier OberflSche 
entnommen. 

^> 

Beispiel 3 (Vergleichsbeispiel) 

Es wird in einem Zwelfach-Werkzeug gearbeitet^ wobei jede Form 
in der in Beispiel 1 dargestellten Weise ausgebildet ist. Das 
eine Werkzeug wird mit dem in Beispiel 1 beschriebenen UV-stabi- 
lisierten Polycarbonatpulver, das andere mit dem in Beispiel 2 
genannten pigmentierten Polycarbonatpulver beschickt. Die Ofen- 
temperatur. betragt 350 *^C, die Heizzeit 20 Min. Im Gegensatz zu 
Beispiel 1 und 2 wird die V/armezufuhr wSLhrend der gesamten 
Heiszeit aufrecht erhalten, 

Nach DurchfUhrung des in Beispiel 1 beschriebenen KUhlvorEances 
werden den Werkaeugen die entsprechenden Pormteile entnommen. 
I?ie Kugel aus UV-stabilisierteni trans parentem Polycarbonafc weist 
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. ^1. 

eine groJJe Zahl.von Blasen rait einem Durchraesser von 0,5 - 2 mm 
auf, die gleichmSfiig im Formteil verteilt sind. Das Formteil aus 
pigraentiertem Material ist an der OberflSche stark porig; der 
Pbrendurchmesser betrSgt 0,5. - 1 nun. Die Poren sind in der Ober- 

flSche besonders stark angereichert , es werden durchschnittlich 

2 ■ 
20 - 25 Poren pro on gezShlt. 
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Patentansprtzche : 

!• Verfahren zur Herstellung von Polycarbonat-Eormteilen dtirch 
Ro-bationsf ormen, dadurch gekennzeichnet, dafi nach 15 - 75 ^ 
der zyxr Ponngebung erf orderliclien Helzzeit die Zufuhr weiterer 
Varmeenergie weitgehend unterbunden bzw. mxr so vlel Waxme zu- 
gefiihrt wird, daB Varmeverluste durch Abstrafilting weitgehend 
kompensiert werden. 

2. Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl 
nach 25 % bis 50 % der zur Fonngebixng erf order lichen Heiz- 
zeit die Zufuhr weiterer Warmeenergie weitgehend unterbunden 
bzw. nur so viel Varme zugefuhrt wird, daB Warmeverluste 
durch Abstrahlung weitgehend kompensiert werden. 

5. Verfahren nach Anspruch 1^ dadurch. gekennzeichnet, daB zur 
Unterbrechung der Warmezufuhr die Stromungsgeschwindigkelt 
des Warmeubertragungsmedituas so welt reduzlert wird, daB 
eine Warmeiibertragung durch Konvektion praktisch nloht mehiL-^ 
stattfindet. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB als Rotationsf ormmassen Polycarbonatpulver verwendet 
werden, die Pigmente, ParbstoXfe, UV-Absorber, Thermo- 
stabilisatoren, Entf ormungsmittel und/oder Plammschutz- 
mittel enthalten# 

5. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Verarbeitxmg mittels luftbeheizter Rotatlonsanlagen . 
erfolgt* 

6. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennaeiohnet, 
daB die Verarbeitung auf fliissigkeitsheheizten Rotatlons- 
anlagen er£olgt. 
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